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La presente invention est relative a la preparation de 
solutions de b lan chiement con tenant des huiles parfumees destinees 
a masquer la deplaisante odeur de chlore qui est la caracteristique 
de ces solutions. 

5 En parfumerie, le probleme que l'on rencontre avec les 

solutions de decoloration aux hypochlorites alcalins se decompose 
en deux parties. 

En premier lieu, ces solutions sont des syst&nes aqueux 
et "comme la plupart des compositions odorifgrantes ne sont pas solu- 

10 bles dans des systgmes aqueux, on doit utiliser un agent surfactif 
approprie pour assurer la dispersion du parfum dans le decolorant 
de man id re 5 former une emulsion stable. L 1 agent surfactif doit 
etre insensible k la forte action oxydante et alcaline de 1 1 agent 
decolorant. 

^ 5 En second lieu, on doit utiliser de meme des huiles ou 

compositions parfumges qui demeurent inalter§es par 1 ? action oxy- 
dante du decolorant. 

Si 1 1 agent surfactif bu le parfum est instable en presen- 
ce de l f hypochlorite alcalin, l'effet du parfum est perdu. Unproble- 

20 me plus serieux encore cependant re suite du fait que 1 'hypochlorite 
alcalin est consomme par la reaction avec I'additif de sortequ 1 ainsi 
la puissance de la solution est abaissge ce qui la rend inefficace 
pour son application comme agent decolorant ou desinfectant domes - 
tique. 

25 La notion de composition de blanchiement parfumee a dej£ 

fait l'objet d'gtudes avancges. Par exemple le brevet US 3.684.722 
decrit une solution de blanchiement aux hypochlorites alcalins gpais- 
sie par un melange d'un savon alcalin et d'un oxyde d 1 amine ou d'une 
betaine i longue chaine substituee , qui peut etre parfumle, mais 

30 dans ce cas , T 1 addition du parfum conduit a une reduction de la sta- 
bilite de la solution epaissie. Le brevet US 3.876.551 decrit la 
preparation de compositions. semblables , a base d'oxydes d 1 amine , 
mais sans le savon alcalin. II est indique que l f omission du savon 
est desirable, -pour que les huiles parfumges cons er vent des odeurs 

35 de U proprete fraiche n , "florale", "boisee 11 , n musquee M , ou"de citronel- 
le" de maniere appropriee. 

Aucune des publications prgcitges ne semble- cependant 
avoir conduit § une solution du probleme de la stabilitg a long 
terme. Elles ne con tiennent aucune proposition selon laquelle la 
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puissance du decolorant demeure pratiquement non affectge ou que 
les caracteristiques 7 odorifgrantes des huiles parfumges demeurent 
non affectges par un stockage a long terme. 

La prgsente invention vise prgcisgment des compositions 
decolorantes aux hypochlorites parfumges qui son t stables sur des 
periodes de temps relativement longues. 

L f invention vise ggalement des compositions dgcoloran- 
tes parfumges ayant une grande varigtg d'odeurs. 

Un autre but de l f invention est de fournir des surfac- 
tifs capables d' assurer la dispersion des huiles parfumges dans 
une solution de blanchiement d 1 hypochlorites et qui soit a la £ois 
inertes vis a vis de 1 T action oxydante du decolorant sur des 
longues pgriodes de temps * 

On obtient ces resultats selon l 1 invention en disper- 
sant une huile parfumee dans une solution aqueuse d ! un hypochlori- 
te alcalin,en utiiisant comme agent dispersant un composg d ! ammo- 
nium quaternaire ayant la formule ggngrale : 
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dans lesquelles est un groupe alkyle ou aromatique contenant 
de 1 a 20 atomes de carbone, R 2 a R ? sont chdisis dans le groupe 
constitug par les groupes alkyleset aromatiques contenant environ 
1 a 14 atomes de carbone, les groupes cycloalkyles ceatenant en- 
viron 5 a 18 atomes carbone, les groupes alkaryles contenant 7 
a 10 atomes de carbone, et les groupes pyridyles , tandis que X 
est choisi entre les anions fluorure, chlorure, nitrate , sulfate , 
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methyl-sulf ate , carbonate , sulfonate , chlorate et hydroxy de et n 
est choisi entre 1 ou 2 et est § gal & la valence de X. 

Des ammoniums quaternaires typiques utilisables dans 
les compositions de blanchiement selon l 1 invention sont le chlorure 
d'hexadScyl-trimSthyl -ammonium, le chlorure de dodScyl-trimclthyl- 
ammonium, le chlorure de pentadecyl-tri£thyl-ammonium, le chlorure 
de dime thy l-st§aryl -benzyl -ammonium, le chlorure de t£trad§cyl- 
t rimg thy 1- ammonium, le chlorure d 1 hexad£cy 1 - trime thyl- ammonium et 
leurs melanges. Deux composes quaternaires prS£er§s sont le chloru- 
re d f hexad§cyl~trim§thyl-ammonium et le chlorure de dodgcyl-trimg- 
thyl -ammonium. 

Les huiles parfumges convenables pour la mise en oeu- 
vre de 1* invention sont les matiSres r^sistantes aux effets oxydants 
du decolorant ou & l 1 action alcaiine de la solution d^hypochlorite 
alcalin. Dans la pr^sente description, le terme "parfum" ou "huiles 
parfumSe" dgsigne k la £ois les composes individuels ,non melanges, 
et les compositions m€lang£es contenant un certain nombre de compo- 
ses chimiques specif iques et identif iables . Les classes pr§f§rees 
d' ingredients satisfaisant a ces exigences sont les matidres telles 
que les composes azotes hgtgrocycliques aromatiques, par exemple 
les quinol§ines, les pyridines et les pyrazines, les acetals ali- 
phatiques ou aromatiques, les ethers aliphatiques ou aromatiques, 
les nit riles aliphatiques ou aromatiques, les alcools tertiaires 
et les oxydes cycliques. IL est bien evident que tous les composes 
rentrant dans ces classes ne constituent pas des huiles parfum§es 
utilisables mais on peut utiliser n'importe lequel de ces composes 
qui soit par ailleurs utilisable et ne contienne pas de groupes 
substituants sensibles aux hypochlorites alcalins ou aux alcalis. 
Les groupes substituants sensibles et qui ne pen vent pas etre pre- 
sents sont les groupes tels que les groupes methylene actifs voi- 
sins d f un cycle aromatique, les esters, les doubles liaisons OC, 
les cStones ou les aldehydes comportant des hydrogenes enolisables, 
les alcoQlsprimaires ou secondaires. 

Parmi les huiles parfumSes particulieres trouv§es 
stables au contact de solutions d T hypochlorites mgtalliques alca- 
lins liquides,on peut citer le 1,8-cinSole, la 2-isobutyl-quino- 
16ine, la 2-hexyl-pyridine , le dihydro-8-terpineol,le tetrahydro- 
linalol,.! 1 $ther paracresyl^thy liquet l?h6panal-diSthyl-acetal y 
l f ether beta-naphtyl-methyliqudT, le cSdrol, ladiphenyl cetone, 
le dihydroariSthole acgt aldehyde, 1 - f ethyl -bet a -phenyl -ethyl 
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acital ,1'gther rSsorcino-1 dimgthylique, I'oxyde de diphenyle, 
le tertio-amyl-cymene, le dimethyl-phgnyl-carbinol 5 la 2-gthyl- 
3,5-dimethyl-pysazine, le 1 ,3,4,6,7,8-hexahydro-4,6,6,7,8 ,8-hexa- 
methyl cyclopenta-gamma-2-beiizopyrane et l 1 ether mSthyl-phgnyl 
ethylique. 

Une solution typique d'hypo chlorite alcalin utilisge 
comme dg colorant domes tique contient envirnn 51 d f hypochlorite de 
sodium. On peut cependant utiliser des solutions allant de 1 a 15% 
d'hypochlorite. On peut utiliser n'importe lequel des hypochlori- 
tes alcalin mais sion prgfere 1 'hypochlorite de sodium. 

La quantity de sel d'ammonium quaternaire* nScessaire pour 
disperser l'huile parfumge dans la solution de blanchiement aqueuse 
est de 0,025 a 1 % par rapport au poids de la solution d'hypochlori- 
te alcalin. Bien que la quantite prgcise pulsse varier selon les 
cas, selon la quantitg et. le type d'huile parfumge utilisge et 
selon le type de dispersion dgsirge, on peut considgrer comme 
une regie que la quantitg de Eispers ant employee n'est pas supe- 
rieure a environ 3 £ois de le poids de l'huile parfumge utilisge. 

La quantitg d'huile parfumge ajoutee a la solution de 
blanchiement depend du type d'huile utilisge et de la puissance ou 
de l'effet odorifeTant dgsirg. Comme la plupart desr.huiles parfumees 
sont relativement couteuses par rapport au prix de la solution de 
blanchiement,la limite supgrieure de la quantitg d'huile parfumge 
ne peut habituellement pas dgpasser environ 0, 5% par rapport au 
poids de'la solution de blanchiement pour des raisons gconomiques. 
Normalement, la quantite doit gtre comprise entre environ 0,02 et 
0,3% et de prgfgrence entre environ 0,005 et 0,15%. 
Les exemples suivants illustrent I 1 invention sans la limiter.Les 
parties et les pourcentages sont en poids sauf indication contraire 

EXEMPLE 1 

On prepare une composition parfumee a partir des matgriaux suivants 
et dans les proportions indiquees : 
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Oxyde de diphenyle — 

Ether cSdryL- m§thylique TO 

Tetrahydrolinalol 100 
Ace tal dehyde-§thyl ,bSt a-phenyl- ethyl - 

acetal 3q 

1 , 8-cineole 200 

Tit rahydromuguo 1 (du • C odex) 50 
Acgtal de 1 1 ace tal dehy de -methyl - e t hyl i - 

que 10- 

1 , 1 -digthoxy-heptane 10 

Acgtal isobutanol digthylique 220 

Acetal phenyl acetaldehyde dimgthylique 10 
Acetal hydro tropi que aldehyde dimethyli- 10 
que , - ■' 

2-isohutyl-quinoleine 5 

AcState de dihydroterpinyle 10 

Acetal resorcinol dimethylique 5 



On ajoute cette composition parfumge en secouant bien a une con- 
centration de 0,1% £ une solution commerciale a 5,11 d'hypochlo- 
rite de sodium contenant 0,3% d 1 une solution aqueuse k 29% 
de chlorure d'hexadecyl-t rime thy 1 -ammonium (vendue sous la marque 
ARQUAD 16-29 par la firme ARMAK INDUSTRIAL CHEMICALS - Division 
de AKZONA INC.). AprSs 14 mois de conservation a temperature 
ambiante a l'abrx de la lumiSre, le melange possSde touj ours une 
forte odeur de la quality initiale de parfum. Un echantillon de 
la solution initiale non parfumee indique qu'une teneur de 3,7% 
en hypochlorite (72,5% de l f original) aprds tine periode de stockage 
de 14 mois tandis que 1 'echantillon parfumg indique une teneur 
de 2,7% en hypochlorite (sort- 53% de l f original). 

EXEMPLE 2 

On prSpare trois compositions parfumees contenant des proportions 
variables de : 

Ether bgta-naphthyl ethylique 

Tetrahydrolinalol 

Ether paracresyl-methylique 

Oxyde de diphgnyle 

Acetaldehyde-gthyl-beta-phgnyl-gthyl-ac6tal . 
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On les ajoute en secouant S trois portions s§par6es ay ant une concen- 
tration de 0,05% d T une composition deblanchiement liquide con ten ant 
chacune 0,05% de chlorure d'hexadecyl-trimgthyl-ammonium et placSes 
dans un four a 55°C. Apres 72h dans ce four, les trois echantillons 
5 conservent encore un certain parfum. ' 

BXEMPLE % 

On rSunit les matieres suivantes (3 gouttes) a 50cc d*une solution 
commerciale a 5,1% d'hypochlorite de sodium et on y ajoute 9 gout- 
tes d'une solution a 29% de chlorure d T hexad§cyl-trimethyl-ammonium 
10 tout en secouant pour assurer la dispersion-On procede a des obser- 
vations p6riodi»:ues , comme indiqu£ ci-dessous, puis on laisse la 
solution reposer & temperature £ l'abri de la lumiere. 

COMPOSE ; COMMENTAIRES 



15 Parfum de I'exemple 2 

Dihydroangthole 

Ether rSsorcinol dim€thylique 

Ph§nylac§t aldehyde dimethyl 
acetate 

Isobutyl quinoleine 
20 1,1 -diSthoxyheptane 

Isobutanal diethyl acetal 
Dihydroterpinyl-acetate 



-24- jours -odeur toujours forte 
3mois odeur taujours presente 

3 mo is odeur taujours forte 

3 mois odeur toujours prSsente 

3 mois odeur toujours presente 
3 mois odeur forte 

3 mois ,une certaine odeur encore 
presente 

3 semaines, odeur forte 

3 mois, lSgere odeur 

3 semaines , odeur toujours forte 

3 mois odeur assez diminu£e 



EXEMPLE 4 



On prepare trois compositions odoriferantes a partir des ingredients 
suivants : 
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PARFUM 





n°1 


n°2 


n°3 


Huile d' eucalyptus (1 ,8-cinSole) 


800 


900 


930 


Ether c€ryl-mgthylique 


SO 


60 


50 


DihydroanSthole 


10 


40 


19 


TStrahydrolinalol 


140 


0 


0 


TStrabutyl quinol6ine 


0 


0 


0 


Total 


1000 


1000 


1000 



On ajoute chaque parfum a une solution commerciale a 5,1% d 1 hypo- 
chlorite S une concentration de 0*1$ dans tro is portions separees 
de 50 ml contenant 0,051, 0,3% et 0,15% respectivement d'une solu- 
10 tion a 291 de chlorure d l hexade cyl-trimg thy 1- ammonium. Toutes 

les solutions sont pratiquement liiapides au melange des ingredients. 
On procdde 5 des observations periodiques des Schantillons comme 
indiquS ci-dessous . 
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EXEMPLE 5 

On ajoute un parfum ayant la composition ci-apres : 

1,8-cingole 930 parties 

ether cgdryl-methylique SO parties 
5 dihydroane thole 19 parties 

2-isobutylquinoleine 1 partie 

a 0,05-5,0% d'une solution aqueiise d 'hypochlorite de sodium 
contenant 0 ,2% de chlorure d 1 hexadg cy 1 - 1 r im6 thy 1 - ammoni urn et 
on agite le melange jusqu'a homogeneity . Aprds 6 mois 1/2 de 
10 stock age a temperature ambiante a l'abri de la lumiere, on 
trouve que le melange est relativement trouble mais que le 
parfum est fort. 

EXEMPLE 6 

15 On ajoute le parfum de 1 ! exemple 5 a 0,2% £ deux portions d'une 

solution commerciale a 5,1% de I 'hypochlorite de sodium ,contenant 
0,2 et 0,4% respectivement de chlorure d'hexad§cyl-trim§thyl- 
ammonium. La solution contenant 0,2% du compost quaternaire est 
initialement 16gerement trouble ,apres mSlange, tandis que celle 

20 contenant 0,4% est limp ide. Apr Ss 3 mois a temperature ambiante, 
la solution contenant 0,2% esttrouble avec une forte odeur de 
parfum tou jours prSsente tandis que la solution a 0,4% est opaque 
mais possSde tou jours une forte odeur deparfum. 

EXEMPLE 7 

25 On trouve qu' uri melange du parfum de l'exemple 5" a 0,05% et 0,2% 
de chlorure d' hexade cy l~t rime thy 1~ ammonium tdans une solution a 
5,1% d' hypochlorite de sodium est limpide apres le melange initials 

Au bout de 6 semaines une petite quantite de pr£cipite gelatineux 
est presente , mais le parfum est touj ours tres fort- Au bout de 
30 4 mois de stockage en conditions ambi antes, a l'abri de la lumiere, 
la solution est lggerement trouble mais 1' odeur est satisf aisante • 
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EXEMPLE 8 



15 



a) On secoue une solution de 3 gouttes de diphenyl-methane et 9gout- 
tesd' une solution aqueuse £ 30% de chlorure d'hexadicyle-trimS- 
thyl-ammonium dans 25 ml d'une solution a 5,1% d 1 hypochlorite de 
sodium, pour aider a la dispersion et on conserve pendant 4 mois 
a temperature ambiante point auquel l'odeur du diphenyl-mg thane 
est absente. 

b) 0n conserve a temperature ambiante pendant 4 mois une solution 
de 3 gouttes d'un melange de 2 ,6-dimethyl-2-octanol et de tetra- 
hydrolinalol(m§lange connu dans le commerce sous la marque 
TETRAHYDROMUGUOL , du Codex) et 9 gouttes d'une solution aqueuse 
a 20% de chlorure d'hexadecyle trimethyl-ammonium, a la suite de 
quoil'odeur du parfum est toujours forte et la puissance de 1 'hy- 
pochlorite de la solution soumise a l'essai represente 4,35% 

d f hypochlorite. La solution initials a 5,1% d'hypochlorite apres 
la meme pgriode de 4 mois indique a l'essai 4,85% d f hypochlorite . 
D'une maniere semblable, on soumet a I'essai de stockage les 
parfums suivants avec les resultats indiques : 



20 MATIERE 



25 



30 



PERI ODE DE 
STOCKAGE 



ODEUR 



POURCENTAGE 
-D 1 HYPOCHLORITE 
RESTANT 



1 ,4-cingole 


4 


mois 


rien 




1 ,8-cin6ole 


4 


mois 


forte 




Ace t a 1 d£hy de-e thy 1 - 
mgthyl-acetal 


4 


mois 


forte 




Ether b&ta-phenyl- 
§thy 1 -me thy 1 i que 


4 


mois 


forte 




Ether c£dryl-methy- 
lique 


4 


mois 


forte 


4,05% 




6 


mois 


forte 




Oxyde de diphSnyle 


4 


mois 


forte 




Parfum de l'exemplel 


3 


mois 


forte 


4,55% 


Parfum de l'exemplel 


4 


mois 


forte 


4,10% 


2-isobutyl-quinol6ine 


4 


mois 


forte 


4,05% 


Dihy d ro an6 tho 1 e 


4 


mois 


forte 


4,35% 


Ether ortho-m6thoxy- 
benzyl ique 


4 


mois 


forte 




1,1-diethoxy heptane 


4 


mois 


modgrSe 
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EXEMPLE 9 

On ajoute un parfum ayant la composition de l'exemple 5 a raison 
de 0,05% a une solution 5 5 ,0% d 'hypochlorite con tenant 0,2% de 
chlorure d f hexadecyl- trimg thyl- ammonium (vendusous la marque 
VARIQUAT E 228 par la firme Ashland Chemical Company) et on agite 
le mSlange jusqu'a homog§n§it6. Apres 6 mo is 1/2 de stockage a 
temperature ambi ante a lVabri de la lumiere, on trouve que le 
melange est relativement trouble mais que I'odeur persiste en puis 
sance. 

EXEMPLE 10 

On ajoute une composition de parfum selon l 1 exemple 5 & raison 
de 0 ,054 £ une solution a 5,0% d 'hypochlorite de sodium contre 
0,6% d'un melange de chlorures de 5% octyle, 6% decyle, 51% dod6- 
cyle , 19% tStradecyle, 9% hexadicyle et 5% octadecyle trimgthyl 
ammonium (vendu sous la marque ARQUAD C-33 par la firme ARMAK 
INDUSTRIAL CHEMICALS division of AKZONA INC.) eton agite le melan- 
ge jusqu'Sl homogeneity Au bout de 6 mois 1/2 de stockage & tempi 
rature ambiante & I'abri de la lumiSre, le mSlange a conserve sa 
puissance odorif6rante. 
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RE VEN D I CAT I ON S 



1. Solution de blanchiement 3 base d f hypo chlorite alcalin, contenant 

une huile parfumee- des tinge a masquer l'odeurde chlore et un agen% 

dispersant pour cette huile parfumee,caracteris£"e en Ce que ledit 

dispersant est un compose d 1 ammonium qua ternaire ayant c.omnie* f-pr- 
mules de structure : 



I 
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R 3 
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4-+ 
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n 



danslesquelles reprgsente un groupe alkyle ou aromatique 

contenant environ 1 a 20 atonies de carbone, R 2 a R ? sont 
choisis dans le groupe cons ti tug par les groupes alkyle et 
aromatique contenant envirnn 1 a 14 atomes de carbone, les 
groupes cycloalkyle contenant environ 5 £18 atomes de carbone,! 
le groupes alkaryle contenant 7 a 10 atomes de carbone et ; 
les groupes pyridyle, X est choisi dans le groupe constitug j 
par les anions fluorure , chlorure, nitrate, sulfate, methyl -sulfate 
carbonate, sulfonate et hydroxy de et n est choisi entre 1 et 2 I 
et est egal a la valence de X. • 

2. Solution de blanchiement selon la. revendication 1 , caracterisee ! 
en ce que la quantite d'huile parfumee presente est comprise 
entre 0,02 et 0,5% et I3. quantite de compose d'ammonium prgsente 
est comprise entre 0,025 et 11. j 

3- Solution de blanchiement selon larevendication 2, caracterisee en 
ce^que 1* hypochlorite alcalin est 1 'hypochloritede sodium. \ 

4. Solution de blanchiement selon la revendication 3,caractgrisgej 
en ce que le composg d 1 ammonium quaternaire est le chlorure j 
d l hexadgcyl-trimethyl-ammonium« . j 

5. Solution de blanchiement selon la revendication 3 , caracterisee; 
en ce que le compose d'ammonium quaternaire est le chlorure de 
dodecyl-trimethyl-ammonium 



